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The invention relates to a method for producing metal bodies by mixing metal compound particles with a 
binding agent and compacting them to form shaped parts, whereby the binding agent is subsequently 
removed and the metal compound is reduced to metal by gassing the same with a reductive gas at high 
temperatures. The reduction is carried out at temperatures lower than the sintering temperature of the 
reduced metal compound so that the formed reduced shaped bodies, while maintaining their original 
dimensions to a large extent, have a density less than that of the metal compound used. The metallic 
matrix obtained in such a manner can be subjected to a post compaction by applying mechanical forces. 
High-strength steel parts having very low residual porosities and a high geometric tolerance are obtained 
by sintering the matrix at usual sintering temperatures after compaction. 
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Beschreibung 

[0001] Die vorliegende Erfindung betrifft ein pulver- 
metallurgisches Verfahren zur Herstellung von Metall- 
teilen. 

[0002] Pulvermetallurgisch gefertigte Metallteile wer- 
den u.a. in der Automobil- Elektrogerate- und SchloBin- 
dustrie in erheblichem Umfang verwendet. Im wesentli- 
chen sind dabei zwei Fertigungsverfahren zu unter- 
scheiden: die klassische PreBsintertechnik (PM) mit 
dem Sonderfall des Sinterschmiedens und das Metall- 
pulverspritzguBverfahren (MIM). 
[0003] Die nach dem klassischen PM-Verfahren zu- 
ganglichen Teile zeichnen sich verfahrensbedingt durch 
einfache Geometrien aus, die aus relativ groben Pul- 
vern unidirektional gepreBt werden und dunne Stege, 
enge Bohrungen, sowie Schragen und Hinterschnitte 
vermeiden. Typische Teilegewichten reichen von weni- 
gen Gramm (z.B. SchlieBnusse in der SchloBindustrie) 
bis zu etwa einem Kilogramm im Automobilbereich (z. 
B. Olpumpenlaufer, Kettenrader; ABS-Sensoren). Die 
Herstellkosten solcher Teile sind gering. Neben der er- 
wahnten Formeinschrankung ist insbesondere die ge- 
ringe mechanische Belastbarkeit klassischer PM-Teile 
nachteilig. So besitzen diese im allgemeinen Dichten 
unterhalb von 7 g/crn 3 und weisen damit ein erhebliches 
Porenvolumen auf. Dies fuhrt zu einer starken Ker- 
bempfindlichkeit, die den Einsatz klassischer PM-Teile 
in wechselbelasteten Anwendungen (z.B: schnelltau- 
fendeZahnraderin Getrieben) nichtzulassen. Zwarge- 
lingt es durch Techniken des DoppelpreBsintern die 
Dichten auf Werte im Bereich von 7 bis zu 7,2 g/cm 3 zu 
erhdhen, jedoch wird eine annahemd porenfreie Matrix 
mit Werkstoffdichten oberhalb von 7,4 g/cm 3 nur durch 
das aufwendige Sinterschmieden erreicht 
[0004] Zur Erhohung der unbefriedigenden Werk- 
stoffdichte klassischer PM-Teile wurde ferner versucht 
den groben PM-Pulvern zur Verbesserung derSinterak- 
tivitat feinstteilige Metallpulver (z.B. Carbonyleisenpul- 
ver) zuzumischen. Neben den hohen Rohstoffkosten 
und Problemen der Entmischung, scheiterten diese An- 
satze bisher daran, daB durch das Eindringen feinsttei- 
liger Pulverteilchen in den Spalt zwischen Stempel und 
Matrize die PreBwerkzeuge einem hohen VerschleiB 
unterliegen. 

[0005] Einen prinzipiellen Ausweg zeigt das Verfah- 
ren des Metallpulverspritzgusses (MIM-Verfahren) auf, 
das in den letzten 1 0 Jahren zunehmend industrielle Be- 
deutung zur Serienfertigung geometrisch komplexer 
Metallteile eriangt hat. Trotz Werkstoffdichten oberhalb 
von 7,4 g/cm 3 und damit einhergehenden guten mecha- 
nischen Festigkeiten, ist die Anwendung dieser Teile 
bisher beschrankt. Grunde fur diese Beschrankung lie- 
gen zunachst in den hohen Rohstoffkosten fur die be- 
notigten feinstteiligen Metallpulver, die die wirtschaftli- 
che Grenze im Hinblick auf konkurrierende Fertigungs- 
verfahren auf Teilegewichte unterhalb von ca. 50 g be- 
grenzt. Hinzu kommt, daB MIM-Teile wahrend des Her- 



stellprozesses erheblich schrumpfen, so daB sich eine 
maximal beherrschbare TeilegroBe ergibt. Diese liegt 
unter Berucksichtigung ublicher Toleranzvorgaben bei 
einem Durchmesser von ca. 50 mm. Aus den genannten 

5 Grunden hat ein typisches MIM-Teil ein Gewicht von ca. 
2 bis 20 g und liegt bezuglich der Herstellkosten deuttich 
uber dem Preisniveau klassischer PreB-Sinterteile. 
[0006] Bei dem Verfahren des Metallpulverspritzgus- 
ses werden feinstteilige Metallpulver (Partikeldurch- 

10 messer typischerweise <22u., 90%-Punkt), mit einem 
Binder zu einer homogenen Masse geknetet 
(Feedstock). Der Binderanteil liegt dabei in Abhangig- 
keit von Teilchendichte und Morphologie im allgemeinen 
bei 5 bis 1 5 Gew.%. Der Binder, der im eigentlichen End- 

15 produkt (gesintertes Stahlteil) nicht mehr auftritt, uber- 
nimmt im Verfahrensablauf die Aufgabe die Metallparti- 
kel zu umhullen und die Masse ohne nennenswerte Ent- 
mischung homogen flieBfahig zu machen. Die meisten 
der industriell eingesetzten Binder basieren wie nach- 

20 folgend ausgefiihrt auf dem Zusammenwirken der fol- 
genden drei Komponenten : entfernbare Komponente 
(K1), Polymer (K2) und oberflachenaktives Hilfsmittel 
(K3). 

[0007] Dieser Feedstock, der die FlieBeigenschaften 

25 eines gefullten Thermoplasten besitzt, wird auf konven- 
tionellen SpritzguBmaschinen zu Formkorpern (Griin- 
lingen) verarbeitet, wobei dieser Teilschritt des Verfah- 
rens den Formgebungsprinzipien des Kunststoffspritz- 
gieBens entspricht und damit die Fertigung geometrisch 

30 komplexer Formkorper erlaubt. Aus dem Grunling des 
Verfahrens wird in einem nachfolgenden Verfahrens- 
schritt mit der Komponente K1 der uberwiegende Anteil 
des Binders entfernt, wobei ein poroses Teil erhalten 
wird (Braunling), dessen auBere Geometrie praktisch 

35 mit der des Griinlings identisch ist und dessen Form 
durch ein Polymer (Komponente K2) zusammengehal- 
ten wird. Durch das Entfernen der Komponente K1 wer- 
den Poren geschaffen, die bei der nachfolgenden Pyro- 
lyse des polymeren Skelettes die sich bildenden Pyro- 

40 lysegase ohne Aufbau eines Binnendruckes (d.h. ohne 
Schadigung des Bauteils durch Blasen und Risse) nach 
auBen austreten lassen. Es sind dabei sowohl Binder- 
mischungen bekannt, bei denen K2 und K1 homogen 
ineinander loslich sind a!s auch solche bei denen diese 

45 nach Abkuhlen zwei diskrete Phasen bilden /Lit5/. 
Das Entfernen der Komponente K1 kann thermisch, 
chemisch, mikrobiell oder losungsmittelbasierend erfol- 
gen. Beschrieben werden z.B. Verfahren bei denen die 
Komponente K2 Polymere aus folgenden Klassen um- 

50 faBt: Polyolefine, Polystyrol, Polyamide, Acrylate, Cel- 
luloseacetat, Polyacetate. 

[0008] Um beim Verspritzen des Feedstocks Entmi- 
schungen zwischen Binder und Partikelphase weitge- 
hend zu unterdriicken, wird dem Binder als FlieBverbes- 
55 serer oftmals eine weitere Komponente K3 zugesetzt 
die oberflachenaktive Eigenschaften besitzt und so eine 
mogtichst homogene Benetzung der Oberflache der 
Metallpartikel erlaubt. 
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[0009] Der erhaltene Braunling wird anschlieBend in 
Gegenwart von H 2 , H2/N 2 -Gemischen oder im Vakuum 
bei Temperaturen unterhalb des Schmelzpunktes der 
Legierung gesintert. Dabei zersetzen sich zunachst die 
Komponenten K2 und K3 und der Braunling schrumpft 
unter interner Verdichtung urn den ursprunglichen Volu- 
menanteii des Binders. Der Schrumpf in x,y,z-Richtung 
1st dabei in etwa isotrop und liegt je nach Binderantei! 
und Zusammensetzung bei ca. 13 - 20%. Fur eine vor- 
gegebene Geometrie des Sinterlings, ist der Grunling 
demgemaB in x, y, z mit einem Langenaufschlag von 
SF=1,13 bis 1,20 auszulegen. 

[0010] Exemplarisdh fur die Vielzahl der industriell 
ausgeubten Verfahren seien hier drei Konzepte ge- 
nannt, die die Moglichkeiten skizzieren. 
[0011] EP-PS 125 912 beschreibt ein Verfahren bei 
dem K2 eine der oben genannten Thermoplaste mit ei- 
nem Wachs K1 verarbeitet wird. 
[0012] EP 0 465 940 B1 eine thermoplastische Masse 
bei der die Komponente K2 ein Polyolefin und K1 ein 
Polyoxymethylen darstellt, wobei K1 durch Saurekata- 
lyse entfernt und K? anschlieBend pyrolytisch ausge- 
trieben wird. 

[0013] D-OS 38 08 123 beschreibt ein Verfahren bei 
dem der Binder ausK2= Polyethyten und K1 = Olsau- 
redecylester besteht, wobei als Additiv zur Haftvermitt- 
lung zwischen den Metallpartikeln und dem Binder ein 
Ethylen-Acrylsaurecppolymer zugesetzt wird. K1 wird 
aus dem Braunling durch Losungsmittel z.B. Alkohole 
und oder chlorierte Kohlenwasserstoffe herausgelost 
wird. 

[0014] Bei der Pyrolyse kohlenstoffhaltiger Binder- 
komponenten (K1 bzw. K3) kommt es insbesondere bei 
groBeren Wandstarken oftmals zu einem unkontrollier- 
ten Einbau von Kohlenstoff in die Matrix der Metallpar- 
tikel. Da in Eisenbasislegierungen C-Gehalte oberhalb 
von ca. 0,9 Gew.% die mechanischen Eigenschaften 
deutlich verschlechtern, beschreibt O.Z. 0050 / 40736 
ein spezielles M Verfahren zum Entwachsen und zur Ver- 
besserung der Eigenschaften spritzgegossener Metall- 
teile". Hier wird der Zusatz von 2- 30 Gew.% , vorzugs- 
weise 4 bis 10 Gew.% eines hochoberflachenreichen 
Carbonyleisenoxides mit einerspezifischen Oberflache 
von 1 0 bis 1 20 m 2 /g , vorzugsweise 70 bis 1 1 0 m 2 /g be- 
schrieben, das mit dem Metallpulver intensiv vermahlen 
dem Binder zugegeben wird. Nach Patentangaben ver- 
ringert dies den Einbau von Kohlenstoff in die metalN- 
sche Matrix, indem das Oxid den durch Binderpyrolyse 
gebildeten Kohlenstoffanteil verringert. 
[0015] Obwohl das Verfahren des Metallpulverspritz- 
gusses vielfaltige technische Moglichkeiten eroffnet, 
begrenzen die vergleichsweise hohen Rohstoffkosten 
mit steigendem Teilegewicht zunehmend dessen Wirt- 
schaftlichkeit gegenuber konkurrierenden Fertigungs- 
verfahren. So sind z.B. Teile mit einem Gewicht ab ca. 
20 g im allgemeinen uber den FeinguB kostengunstiger 
zuganglich, da dessen Rohstoffkosten (Kosten der Me- 
tallschmelze) deutlich unter den hohen Kosten der beim 



MIM-Verfahren benotigten feinstteiligen Pulver liegen. 
Dieser Nachteil wird noch gravierender, wenn man be- 
rucksichtigt, daBbeim MIM-Verfahren dersystemimma- 
nente Schrumpf insbesondere bei groBeren Teilen zu 
5 einer z.T. unbefriedigenden Statistik der EndmaBe fuhrt 
und damit ein erhohter AusschuB einkalkuliert werden 
muB. 

[0016] US 4,445,936 bzw. US 4,404,166 beschreibt 
eine Moglichkeit die Genauigkeit von MIM-Teilen da- 

10 durch zu erhohen, indem diese nach dem Sintern bei 
2150°F (1177°C) unter plastischer Verformen der beim 
Sintern gebildeten metallischen Matrix durch Einlegen 
in eine PreBmatrize nachverdichtet werden. Bei dem 
beschriebenen Kalibriervorgang werden nach Pa- 

15 tentangaben ohne Ausbildung von Rissen hohe Genau- 
igkeiten erzielt, wobei sich die Dichte gegenuber den 
gesinterten Teilen minimal erhoht. Werden dabei Oxide 
als Bestandteil des Feedstocks verwendet, so werden 
beim Sintern unter Wasserstoff bei ca. 1200°C (2150°F) 

20 mit dem "Hammer verformbare" Teile erhalten deren Vo- 
lumen gegenuber der ursprunglich geformten Aus- 
gangsgeometrie erheblich geschrumpft ist. Bean- 
sprucht und beschrieben werden ausschlieBlich Form- 
korper die zunachst gesintert und dann kalibriert wer- 

25 den, d.h. das Endprodukt ist der kalibrierte Sinterkorper 
dessen Geometrie exakt der Geometrie der Kalibrier- 
form entspricht. 

[0017] Aufgrund der hohen Rohstoffkosten des 
MiM-Verfahrens hat es nicht an Versuchen gefehlt, ko- 

30 stengunstige Metallpulver, insbesondere wasserverdu- 
ste und mechanisch gemahlene Metallpulver als Roh- 
stoffbasis einzusetzen /Lit6/. Da das MIM-Verfahren 
aufgrund der beteiligten Verfahrensschritte jedoch 
feinstteilige Pulver mit einer guten Rheologie (Verspritz- 

35 barkeit des Feedstocks) und einer hohen Sinteraktivitat 
(hohe Enddichte) erfordert, die erwahnten kostengun- 
stigen Pulver dagegen grobkornig (> 40 \i) und zudem 
von unregelmaBiger Struktur sind, fuhrt der Zusatz 
grobkomiger Pulver immer zu einer Verschlechterung 

40 der mechanischen Eigenschaften gegenuber vergleich- 
baren Teilen die unter Verwendung feinkomiger Pulver 
gefertigt wurden. Diese Zusammenhange sind in der Li- 
teratur hinreichend untersucht worden. /Lit3/ 
[0018] Denkbar ware die Synthese feinstteiliger Me- 

45 tallpulver durch Reduktion von Pulvern der korrespon- 
dierenden Metal iverbindungen (insbesondere deren ko- 
stengunstigen Oxiden) in einem vorgeschalteten Ver- 
fahrensschritt. Nachteilig ist hier allerdings, daB eine na- 
hezu vollstandige Umwandlung dieser Oxide aus ther- 

50 modynamischen Grunden Temperaturen erfordert, bei 
denen die so erzeugten Metallpulver bereits eine erheb- 
liche Sinteraktivitat besitzen. Diese hohe Sinteraktivitat 
- die ja andererseits einer der Griinde fur den Einsatz 
solcher feinstteiliger Pulver im MIM-Verfahren sind - 

55 fuhrt dazu, daB die Primarkdrner an den Komgrenzen 
bereits bei der Reduktion zu unregelmaBig geformten 
Aggregaten zusammenfritten. Aufgrund dieser Morpho- 
logie sind die rheologischen Eigenschaften eines uber 
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die vorgeschaltete Reduktion korrespondierender Me- 
tallverbindungen gefertigten Feedstocks unbefriedi- 
gend, so daB dieser nur unter Zugabe unvertretbar ho- 
her Bindermengen Gberhaupt verspritzbar ist. Dieser 
hohe Binderanteil hat jedoch viele Nachteile und fuhrt 
u.a. zu Entmischungen im Grunling, die im gesinterten 
Endteil zu Einfaltstellen, FlieBnahten und Dichteinho- 
mogenitaten fuhren. Zwar laBt sich uber eine Absen- 
kung der Temperatur beim Reduktionsvorgang das Zu- 
sammenfritten der Primarpartikel minimieren, jedoch 
wird in diesem Fall anstelle eines definierten Metallpul- 
vers eine wechsetnde Mischung aus Metallpulver und 
Ausgangsverbindung erhalten, die bei der weiteren Ver- 
wendung im Rahmeh des MIM-Verfahrens zu einem un- 
definierten Schrumpfverhalten der Tetle beim Sintern 
fuhrt. 

[0019] Urn dieses Problem zu umgehen ware der Zu- 
satz von Verbindungen denkbar, die in geringer Konzen- 
trationden Metallverbindungen vorderen Reduktion zu- 
gemischt werden, um bei den im Rahmen der Umwand- 
lung erforderlichen Temperaturen (ca. 550-750°C) ein 
Zusammenfritten der Primarkomer zu unterdrucken. 
Verwendet man hier Verbindungen die oberhalb der Re- 
duktionstemperatur thermisch Oder chemisch zerstort 
werden, beschrankt sich ihre Wirkung auf den Verfah- 
rensschritt der Pulverfertigung, ohne den bei hoherer 
Temperatur ablaufehden, nachgeschalteten Sinterpro- 
zeB des MIM-Verfahren zu storen. Allerdings erfordert 
dieser vorgeschalteten Verfahrensschritt zur Fertigung 
der Pulver zusatzliche Investitionen, so daB auch hier 
die Rohstoffkosten zwar deutlich geringer, aber den- 
noch nicht zu vernachlassigen sind. Hinzu kommt, daB 
das Handling dieser Pulver in technischem MaBstab 
umfangreiche Sicherheitsvorkehrungen erfordert, da 
die so gefertigten Pulver aufgrund ihrer hohen spezifi- 
schen Oberflache bereits bei Raumtemperatur zur 
Selbstentziindung an Luft neigen. 
[0020] Aus der GB 645030 A wird bereits 1947 ein 
Verfahren mit den Schritten: 

1. Pressen eines Formkorpers aus Metalloxiden 
mittels plastifizierender Zusatze 

2. Trocknen 

3. Reduzieren 

4. Vorsintem 

5. Verdichten 

6. Sintern 

als energetisch gunstige Alternative zum klassischen 
Hochofenprozess mit nachfolgendem Walzwerk be- 
schrieben. 

[0021] Erwahnt sind die Schrumpf-Problematik bei 
der Reduktion der Oxide und die daraus resultierenden 
Probleme mit der Rissbitdung. Hier werden die Um- 
wandlungsrisse dadurch vermieden, dass eine komple- 
xe Abfolge unterschiedlicher Temperaturen und Reduk- 
tionszeiten angewandt wird. 

[0022] Damit grenzt sich das GB-Patent Nr. 645.030 



von dem damaligen Stand der Technik (Fertigung von 
Stahlblocken nach US 2,386,072 und US 2,386,073) le- 
diglich dadurch ab, dass die in den US-Patenten be- 
schriebenen Rissproblematik durch eine streng defi- 
5 nierte, bauteiloptimierte Temp eraturfuh rung umgangen 
wird. 

[0023] Konkret beschrieben wird im GB-Patent Nr. 
645.030 fur eine eisenoxidische Ausgangsmatrix das 
Aufheizen auf 200° C und das anschlieBende Vorredu- 
io zieren bei 450° bis 475° C. Danach wird eine vorgege- 
bene Zeit auf 475° C gehalten und dann langsam auf 
500° C aufgeheizt. Danach wird die Temperatur schnell 
auf 600° bis 650° C erhoht und danach langsam auf 
700° C erhitzt. 

15 AnschlieBend wird schnell auf Sintertemperatur bei 
1000° C bis 1250° C erhitzt. 

[0024] Es wird deutlich hervorgehoben (Seite 2, Zeile 
42), dass eine dem Bauteil angepasste experimentelle 
Optimierung der verfahrenstechnischen Parameter un- 
20 umganglich ist, um bei der reduktiven Umwandlung trotz 
des angewandten Temperaturprofiles Risse im Bauteil 
zu vermeiden. 

[0025] Es wird beschrieben, dass der reduzierte Kor- 
per vor dem Verdichten gegenuber den ursprunglichen 

25 AusgangsmaBnahmen grundsatzlich bereits um 10 bis 
20 % geschrumpft ist (Seite 5, Zeile 9). Diese Ergebnis- 
se zum Schrumpfverhalten beim Reduzieren im ge- 
nannten Temperaturbereich stehen in Obereinstim- 
mungmitden in Beispiel 1 dervorliegenden Anmeldung 

30 durchgefuhrten Versuchen (Negativbeispiel). 

[0026] Die vorliegende Erfindung hat sich daher die 
Aufgabe gestellt, eine Moglichkeit zu schaffen die tech- 
nisch /wirtschaftlich bedingte Bauteilobergrenze fur 
MIM-Teile deutlich zu erweitern indem anstelle der bis- 

35 her benotigten teuren, feinstteiligen Metallpulver ko- 
stengunstigere Ausgangsprodukte eingesetzt werden 
und zugleich der Schrumpf beim Sintern deutlich verrin- 
gert wird. 

[0027] Die Losung dieser Aufgabe gelingt mit einem 

40 Verfahren gemaB dem Anspruch 1 . 

[0028] Die reduzierten Formkorper besitzen eine ho- 
he, exakt kontrollierbare Porositat und eine entspre- 
chend geringe Dichte. Sie sind mit einfachen Prinzipien 
innerhalb enger geometrischer Toleranzen kostengun- 

45 stig zu fertigen. 

[0029] Grundsatzlich konnen beliebige reduzierbare 
Metallkationen in freier oder komplex gebundener Form 
mit beliebigen anorganischen oder organischen, unter 
den Reduktionsbedingungen fluchtige oder nicht sto- 

50 rende Endprodukte bildende Antonen wie z.B. Oxide; 
Hydroxide, Sulfide , Nitrate , Carbonate , Formiate, 
Oxalate, Acetate oder Metallate (z.B. Parawolframat) 
sowie Mischungen solcher Verbindungen eingesetzt 
werden. Aus wirtschaftlich en und okologischen Grun- 

55 den werden bevorzugt Oxide oder Mischungen ver- 
schiedener Oxide sowie Ammonium-metal late einge- 
setzt, zumal deren auf das Ausgangsvolumen der ein- 
gesetzten Metallverbindung bezogener Metallanteil ver- 
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gleichsweise hoch ist. 

[0030] Man verwendet eine Bindermischung aus ei- 
ner entfernbaren und einer stabilen Komponente. 
[0031] Abgesehen davon, daft die Binderbestandteile 
bei Verarbeitungstemperatur keine unkontrollierte che- 
mische Reaktion mit den Metallverbindungspartikeln 
etngehen sollten unterliegt die Zusammensetzung des 
Binders keinertechnischen Beschrankung. Es kann da- 
her auf kommerziell verfugbare Bindersystem zuruck- 
gegriffen werden, wobei insbesondere das aus der 
MIM-Technik hinreichend bekannte Prinzip angewandt 
werden kann den Binder aus einer leicht entfernbaren 
(z.B. extrahierbaren) Komponente in Kombination mit 
einem vercrackbaren Polymer aufzubauen. Da die Me- 
tallpartikel in oxidierter Form in den Binder eingearbeitet 
werden, konnen ohne Korrosionsprobleme wassrig ex- 
trahierbare Bindersysteme eingesetzt werden. 
[0032] Die Entfernung der vercrackbaren Binderan- 
teile erfolgt fur die MaBhaltigkeit der durch Reduktion 
gebildeten Formkorper im Gegensatz zum ublichen 
MIM-Verfahren unter oxidierenden Bedingungen, z. B. 
in Luftoder wasserdampfhaltiger Atmosphare, bei Tem- 
peraturen etwa zwischen 400 und 950°C. Durch diese 
MaBnahme wird eine unter Volumenschrumpf verlau- 
fendeTeilsinterung der hochporosen Matrix ebenso wie 
deren unter Expansion verlaufende Aufkohlung vermie- 
den, so daB die durch Reduktion gebildete porose Ma- 
trix maBhaltige Teile lief ert. 

[0033] Zur Einstellung enger geometrischer Toleran- 
zen der porosen Formkorper hat es sich als vorteilhaft 
erwiesen, die Reduktion in der Nahe des Aquivalent- 
punktes abzubrechen, urn eine unkontrollierte unter Vo- 
lumenschrumpf verlaufende anschlieBende Sinterung 
der gebildeten hochporosen Matrix zu verhindern. 
Ferner hat es sich zur Erzielung maBhaltiger Teile als 
vorteilhaft erwiesen, die Metallmatrix zu Beginn der Re- 
duktion an der Oberflache durch Einbau von Fremdato- 
men zu verspannen.um eine unkontrollierte Sinterung 
der reduzierten Metallmatrix bei fortschreitender Re- 
duktion zu verhindern. Diese Sinterhemmung kann in 
einfacher Weise durch Verwendung eines kohlenstoff- 
haltigen Gases ermoglicht werden, wobei die Tempera- 
tur zurVermeidung einer RuBbildung auf der durch Re- 
duktion frisch gebildeten Metalloberf lache oberhalb des 
Bouduardzerfalls aber unterhalb der Sintertemperatur 
liegen sollte. Zur Verminderung einer unkontrollierten 
Aufkohlung der Metalioberflache hat es sich dabei als 
vorteilhaft erwiesen, dem kohlenstoffhaltigen Redukti- 
onsgas Ammoniak zuzusetzen. 
[0034] Die 2-stufige Reduktion kann in einfacher Wei- 
se dadurch ermoglicht werde, daB im ersten Teilschritt 
(Reduktion unter kohlenstoffhaltiger Atmosphare) in 
den Reaktor eine niedermolekulare organische Verbin- 
dung z.B. ein niederer Alkohol unter Zusatz wassriger 
Ammoniaklosung eingespeist wird und erst nach Erzie- 
lung eines bestimmten (bauteilabhangigen) Teitumsat- 
zes mit Wasserstoff reduziert wird. 
[0035] Bei der Untersuchung der Eigenschaften der 



durch Reduktion hergestellten hochporosen Metallma- 
trix wurde uberraschend gefunden, daB diese im un- 
gesinterten Zustandbei Einwirkung mechanischer Kraf- 
te ein duktiles FlieBverhalten quer zur PreBrichtung 

5 zeigt. Dieses ungewohnliche Verhalten ermoglicht es, 
selbst ohne geteitte PreBstempel durch Anwendung von 
Druck eine Verdichtung unter gleichzeitiger Formge- 
bung zu erzwingen, wobei innerhalb der so verdichteten 
Matrix auch bei komplizierter Bauteilgeometrie eine an- 

10 nahernd homogene Dichteverteilung im Bauteil auftritt. 
Da die so erzeugten Werkstoffe nach anschlieBendem 
Sintern hervorragende mechanische Kennwerte auf- 
weisen, erweitert das Verfahren ohne aufwendige Zu- 
satzschritte die Formgebungsmoglichkeiten der Pulver- 

15 metallurgie betrachtlich. 

[0036] Die durch Reduktion gebildeten porosen 
Formkorper konnen 

• aufgrund ihrer geringen Dichte entweder direkt als 
20 offenporige Metallschaume (Katalysatoren, 

Schockabsorber) verwendet werden, 

• aufgrund der durchgangigen Porenstruktur durch 
Infiltration oder CVD-Verfahren unter Beibehalt ih- 

25 rer x-, y-, z-Geometrie in Stahlteile mit reduzierter 
Porositat und vollig neuartigen Werkstoffeigen- 
schaften umgewandelt werden, 

• aufgrund ihres duktilen FlieBverhaltens unter Bei- 
30 behalt ihrer x-y-Geometrie in einem nachfolgenden 

Schritt vor dem Sintern in Z-Richtung gepreBt und 
anschlieBend auf Enddichte gesintert werden, 

• aufgrund ihrer hohen Sinteraktivitat unter Schrump- 
35 fen in x- ,y- ,z-Richtung in Analogie zum konventio- 

nellen MIM-Verfahren gesintert werden. 

[0037] Die vorliegende Erfindung umgeht somit die 
genannten Nachteile des Standes der Technik und be- 

40 schreibt ein Verfahren, das die Rohstoffkosten des 
MIM-Verfahrens auf einen zu vernachlassigenden An- 
teil verringert und dabei nur geringe zusatzliche Investi- 
tionen erfordert. Dies wird erreicht, indem als Basiskom- 
ponente des Feedstocks anstelle teurer feinstteiliger 

45 Metallpulver die unreduzierten Metallverbindungen (z. 
B. als preiswerte Oxide) verwendet werden und diese 
erst im AnschluB an die Formgebung des Grtinlings zum 
Metall reduziert werden. 

[0038] Dieses Verfahren ist nicht auf spezielle Binder 
so beschrankt, und wird nachfolgend exemplarisch an ei- 
ner kommerziell verfugbaren Binderzusammensetzung 
(Modellbinder) beschrieben. Vorteilhaft ist dabei die 
Moglichkeit wasseriosliche Binder einzusetzen, da die 
oxidische Partikeimatrix hier keinerlei Korrosionspro- 
55 bleme verursacht. 
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Beispiel: 1 : 

[0039] Eine kommerziell verfugbare Mischung (Firma 
TEKON: Marktheidenfeld) aus den im MIM-Verfahren 
ublichenBinderbestandteilen : Polymer (K2=Polyamid), 
entfembare Komponente (K1= langkettiger Ester) und 
Hilfsmittel (K3=Fettsaure) wird mit handelsublichem Ei- 
senoxid(gemahlenes undflotiertes Fe304-Erz mit einer 
Reinheit von 99,5 % und einem mittleren Parti keldurch- 
messer von 6-8 my) in einem diskontinuierlichen Dop- 
pel-Z-Kneterbei 1 75°C durch Kneten zu Feedstock ver- 
arbeitet. Dem Binder werden daruber hinaus 5,92 Gew. 
% Carbonyl-Nickelpulver (INCO 123) (bezogen auf die 
Fe304+Ni) zugegeb'en. DerzurVerarbeitung benotigte 
Binderanteii betragt 9,3 Gew% bezogen auf die Ge- 
samtmasse. 

[0040] Aus diesem Feedstock werden auf einer kon- 
ventionellen SpritzguBmaschine Grunlinge mit einem 
Teilegewicht von 10,49g gespritzt. Nach Entfernen der 
Komponente K1 durch 12 stundiges Extrahieren der 
Komponente K1 in Aceton wird der Braunling in Gegen- 
wart von Wasserstoff oder wasserstoffhaltigen Gasen 
mehrere Stunden lang bei Temperaturen zwischen 550 
und 1250°C gehalte>n und so zu einer porosen Matrix 
umgewandelt. 

[0041] Aufgrund des Dichteunterschiedes zwischen 
dem ursprunglichen Metalloxid (5,1 g/cm 3 ) und dem 
durch Reduktion gebildeten Eisen (7,86 g/cm 3 ) wird bei 
der Umwandlung d£r Oxidmatrix im Teileinneren zu- 
satzlich freies Volumen gebildet. Wurde die Umwand- 
lung unter Beibehalt der auBeren Abmessungen erfol- 
gen, so ware theoretisch ein Porenanteil von ca. 65 Vol. 
% zu erwarten, der sich aus den 33 Vol.% Poren des 
entfemten Binders ergibt, zuzuglich den ca. 32 Vol. % 
Porenvolumen , die aus der Reduktion des Oxides stam- 
men. Da jedoch bei Temperaturen oberhalb von ca. 
650°C die Umwandlung der Oxidmatrix bereits durch ei- 
ne Teilsinterung der hochreaktiven Metallpartikel uber- 
lagert ist, wird dieser maximale Porenanteil nicht er- 
reicht. 

[0042] Das AusmaB dieses Schrumpfvorganges 
hangt im wesentlichen von der Reduktionstemperatur , 
der Dauer der Reduktion, der Gaszusammensetzung 
und der spezifischen Gaseinspeisung (I H2/h / Kg 
Braunling) ab. Typische Werte fur den Gesamtschrumpf 
ausgedruckt als SF-Wert liegen dabei zwischen 
SF=1.03 (Umwandlungstemperatur Tmax unterhalb 
von 600°C) und SF^1,20 (Tmax=800°C). Als SF-Wert 
wird nachfolgend der Quotient zwischen aktuell be- 
trachteter Lange und der zugehorigen Ausgangslange 
im Grunling bezeichnet. 

[0043] Wird die Umwandlungstemperatur unter 
600°C gehalten sind die Vorsinterlinge mechanisch 
sehr anfallig, da aufgrund der bei diesen Temperaturen 
noch geringen Oberflachen-Diffusion kaum Sintervor- 
gange ablaufen Das sich bildende dreidimensionaie 
Netzwerk aus Metal Ipartikeln wird demgemaB nur durch 
sehr schwache Krafte zusammengehalten. 



[0044] Das Temperaturprofil bei der Reduktion der 
Metallverbindungen ist an die Teilegeometrie anzupas- 
sen, wobei hohe Wandstarken eher ein langsames An- 
steigen der Temperatur erfordern urn eine moglichst 

5 gleichmaBige Umwandlung innerhalb der Matrix zu er- 
reichen. Wird die Temperatur zu schnell erhoht, so ist 
die Reaktionsgeschwindigkeit in den aulBeren Berei- 
chen sehr hoch, wahrend die vergleichsweise langsame 
Diffusion des Wasserstoffes in das Teileinnere und die 

10 Abdiffusion des gebildeten Wasserdampfes in umge- 
kehrter Richtung dazu fuhrt, daf3 den nahezu vollstandig 
reduzierten Teilbereichen in Wandnahe noch weitge- 
hend originare Ausgangsmatrix im Teileinneren gegen- 
ubersteht. Geradebei hoheren Temperaturen (>900°C), 

15 bei denen aufgrund einsetzender Sintervorgange das 
dreidimensionalen Partikelnetzwerk anfangt zu 
schrumpfen, fuhrt die unterschiedliche Dichte zwischen 
Ausgangs- und Endprodukt zu Spannungen im Teil, die 
sich im Vorsinterling entweder als Risse oder als Ver- 

20 werfungen zeigen. FurTeile mit den im MIM-Verfahren 
ublichen Geometrien und Wandstarken hat sich ein 
Temperaturprofil bewahrt, bei dem die Temperatur von 
Anfangs 550° innerhalb von 3 bis 8 Stunden auf 800°C 
erhoht wird. 

25 [0045] Da es sich bei der Reduktion des Metalloxides 
urn eine Gleichgewichtsreaktion handelt, ist es sinnvoll 
bei der Umwandlung mit einem UberschuG an Wasser- 
stoff zu fahren und das bei der Reaktion gebildete Was- 
ser im Kreislauf auszuschleusen. Zur Erzielung eines 

30 vollstandigen Umsatzes des eingesetzten Oxides ist ei- 
ne moglichst hohe Endtemperatur zu wahlen. 
[0046] Der in vorbeschriebener Weise erhaltene Vor- 
sinterling kann nun in Analogie zum klassischen 
MIM-Verfahren entweder in einem separate n Verfah- 

35 renschritt oder direkt durch weitere Temperaturerho- 
hung zum Endprodukt gesintert werden. Insbesondere 
bei dickwandigen Teilen ist dabei dem Endsintem unter 
Wasserstoff der Vorzug zu geben, da hierbei der hohen 
Temperatur ein vollstandiger Umsatz des Oxides erzielt 

40 wird. 

[0047] Im vorliegenden Fall wurde der bei 850°C re- 
duzierte Braunling bei einer Temperatur von 1280°C 
uber 30 min im Vakuum gesintert. Die erzielte Enddichte 
entsprach mit 7.55 g/cm 3 der beim MIM-Verfahren ubli- 
45 chen. 

[0048] Im Unterschied zum konventionellen MIM-Ver- 
fahren, bei dem bereits der vergleichsweise geringe 
Schrumpf von ca. SF=1,13 bis 1,20 insbesondere bei 
groBeren Teilen ein bekanntes Problem darstellt, tritt bei 

50 dem erfindungsgemaBen Verfahren noch zusatzlich der 
Umwandlungsschrumpf. Insgesamt errechnet sich da- 
herfurdieTeileaus Beispiel 1 theoretisch ein sehr hoher 
Gesamtschrumpf von ca. S F= 1 ,5. Dieser hohe Gesamt- 
schrumpf ist insbesondere bei Teilen mit unterschiedli- 

55 chen Wandstarken unbeherrschbar insbesondere, 
wenn man berucksichtigt, daB der Angriff des Wasser- 
stoffes von auBen erfolgt und damit innere Spannung 
im Teil vorprogrammiert sind. 
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[0049] Die mit dem hohen Schrumpf verbundene Pro- 
blematik des Verzuges und der hohen Streuung der 
ZietmaBe laBt sich stark minimieren, wenn wie in Bei- 
spiel2 ausgefuhrtdie Reihenfolgeder Verfahrensschrit- 
te vertauscht wird. 

Beispiel 2: 

[0050] Aus dem chemisch exakt definierten Braunling 
des Beispiels 1 wird nun zunachst ohne Zugabe redu- 
zierender Gase ein Sinterkorper (nachfolgend invert- 
Sinterling genannt)' hergestellt. Dazu wird der 
Fe304-Braunling unter Stickstoff Oder Vakuum auf 800 
bis 1360° C erhitzt (30 min Haitezeit bei Maximaltem- 
peratur). Dabei wird im AnschluB an die thermische Zer- 
setzung der Binderbestandteile im Temperaturbereich 
von ca. 350-500°C, pberhalb von ca. 750°C eine Gas- 
entwicklung durch Reaktion des vercrackten Restpoly- 
mers aus dem Braunling mit dem Fe304 beobachtet 
wird. Diese Reaktion fuhrtzu einem Gewichtsverlustder 
darauf zuruckzufuhren ist, daB das vercrackte Restpo- 
lymer einen Teil des Fe304 zu FeO/Fe reduziert. Der 
auf diese Reaktion zuruckzufuhrende Umsatz hangt 
von der Invertsintertemperatur und der eingestellten 
Gasatmosphare ab und betragt im z.B. im Vakuum je 
nach Maximaltemperatur ca. 4% (850°C) und 28% 
(1360°C). Verwendet man ein Inertgas (z.B. N2) so lie- 
gen die Umsatze etwas darunter. 
[0051] Der Invertsinterling besteht demgemaB im we- 
sentlichen aus dem gesinterten Ausgangsprodukt (hier 
Fe304 mit Ni), das je nach Maximaltemperatur der In- 
vertsinterung eine Restporositat von ca. 8 Voi.% 
(1360°C) bis ca. 32 Vol.% (850°C) besitzt. Der Invert- 
Sinterling ist insbesondere bei hoheren Sintertempera- 
turen (ab ca.900°C) mechanisch ausgezeichnet stabil 
und weisttrotz relativ hoher Wandstarken keinerlei Ver- 
formungen Oder Risse auf. 

[0052] Sein SF-Wert liegt je nach Sintertemperatur 
zwischen 1,01 (800°C) und 1,15 (1360°C) (s.Abb.3). 
Die statistische Verteilung der MaBe fur verschiedene 
Teile derselben Serie ist mit maximal +/- 0,4% vom Mit- 
telwert auffallend eng. Die Mikrodichte der offenporigen 
Struktur steigt aufgrund der parallel verlaufenden Teil- 
reduktion des Fe304 mit steigender Invertsintertempe- 
ratur von 5,2 g/cm 3 (Invertsintertemperatur 700°C) auf 
5,5 g/cm 3 (Invertsintertemperatur 1360°C) an, die Ma- 
krodichte nimmt in gleicher Richtung von 3,6 auf 5,1 g/ 
cm 3 zu. 

[0053] Der Invert-Sinterling wird in einem anschlie- 
Benden Schritt in Analogie zu Beispiel 1 zu Eisen redu- 
ziert. Als gunstig hat sich hier die Umwandlung bei ca. 
900°C im H2/N2 Gemisch erwiesen. Die erforderliche 
Reaktionszeit richtet sich dabei nach der Wandstarke 
der Teile und liegt ubiicherweise bei ca. 3 bis 7 Stunden. 
[0054] Im Unterschied zu dem in Beispiel 1 beschrie- 
benen Vorgehen ist der bei der Reduktion des Inverts- 
interlings nach auBen auftretende Schrumpf beiTempe- 
raturen unterhalb von 1000°C vergleichsweise gering. 



So betragt der SF-Wert zwischen Invertsinterling und 
Braunling je nach durchlaufener Maximaltemperatur nur 
ca. 1 ,005 bis ca. 1 ,030. Dies ist darauf zuruckzufuhren, 
daB sich bei der vorangegangenen Sinterung des nicht 

5 umgewandeften Fe304-Braunlings (Invertsinterung) ei- 
ne mechanisch stabile Skelettstruktur mit einer inneren 
Restporositat von ausbildet die je nach angewandter 
Temperatur bei ca. 8 - 32 Vol.% liegt. Der sich aus der 
Umwandlung des Oxides ergebende Schrumpf auBert 

10 sich daher im Unterschied zu Beispiel 1 nicht nach au- 
Ben, sondem fuhrt unter Beibehattung der auBere Form 
dazu, daB die innere Porositat urn ca. 32 Vol % ansteigt 
und damit (je nach vorangegangener Invertsintertempe- 
ratur) nach erfolgter Reduktion bei 43 bis 65 Vol. % liegt. 

is Im Unterschied zu den direkt reduzierten Braunlingen 
aus Beispiel 1 sind die umgewandelten Invertsinterlinge 
aufgrund der erwahnten Skelettstruktur auch bei ver- 
gleichsweise geringer Umwandlungstemperatur weit- 
gehend riB- und verzugsfrei. 

20 [0055] Die Makrodichte der reduzierten Invertsinter- 
linge lag je nach Umwandlungsbedingungen bei ca. 2,6 
bis 4,2 g/cm 3 . Die Mikrodichte ergab unabhangig von 
der Invertsintertemperatur mit ca. 7,5 bis 7,7 g/cm 3 an- 
nahernd den theoretisch maximal moglichen Wert. 

25 Die Zugfestigkeit der reduzierten (umgewandelten) In- 
vertsinterlinge entspricht in etwa der von Kunststoffen, 
jedoch ist das Bruchverhalten ohne elastischen Anteile. 
Die Zugfestigkeit nimmt mit steigender Invertsintertem- 
peratur zu und erreicht bei 1345°C 

30 (Invertsintertemperatur) nach Reduktion im H 2 -Strom 
(900°C ; 3 Stunden) einen typischen Wert von ca. 70 N/ 
mm2. In den Fallen, in denen Kunststoff zwar die not- 
wendigen mechanischen Steifigkeit aufweist, jedoch 
aus Grunden der geringen Warmebestandigkeit und ge- 

35 ringen Warmeleitfahigkeit konstruktive Probleme berei- 
tet konnen diese Teile trotz hoher Porositat bereits als 
eigenstandigeTeilefamilie konstruktive Aufgaben uber- 
nehmen. Die Zugfestigkeit laBt sich geringfugig stei- 
gern, wenn der porose Formkorper mit polymerisierba- 

40 ren Monomeren z.B. einer Mischung aus Isocyanaten 
und Polyolen unter Bildung von Polyurethanen infiltriert 
wird 

[0056] Wird der umgewandelte Invertsinterling in ei- 
nem nachfolgenden Schritt bei hoherer Temperatur (z. 
45 B. im Vakuum bei 1320°C uber 1 h) nachgesintert, so 
steigt die Festigkeit der Teile auf ca. 300 N/mm2 bei ei- 
ner Makrodichte von ca. 5,3 g/cm. Die Restporositat die- 
ser Teile liegt bei ca. 25 %. 

50 Beispiel 3: 

[0057] Im Unterschied zu Beispiel 2 wird in diesem 
Konzept die zeitliche und raumliche Trennung von In- 
vertsinterung und Reduktion aufgehoben, wodurch auf- 
55 grund der fehlenden Zwischenabkuhlung auch ver- 
gleichsweise geringe Invertsinter- und Umwandlungs- 
temperaturen ohne Risse beherrschbar bleiben. 
[0058] Dazu wird in Analogie zu Beispiel 2 eine aus 
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150 Teilen bestehende Charge der Braunlinge aus Bei- 
spiel 1 im N2-Strom in den heiBen Bandofen eingefah- 
ren. Aus den technischen Abmessungen des Ofens, der 
eingestellten Temperatur der 5 Heizzonen 
(300/600/900/900/900° C) und der Bandgeschwindig- 
keit errechnet sich dabei eine Aufheizrate von ca. 20°C/ 
min. Nach Erreichen der 4. Heizzone (900°C) wurde der 
Bandvortrieb ausgestellt, 30 min unter N2 gehalten und 
anschlieBend bei dieser Temperatur durch Zugabe von 
1,5 Nm3 H2/h die Oxidbestandteile des Braunlings in- 
nerhalb von 2 Stunden zu Eisen reduziert. Als vorteilhaft 
hat sich dabei ein Gemisch aus Wasserstoff und Stick- 
stoff mit Kreislauffahrweise unter gleichzeitiger Aus- 
schleusung des gebildeten Wassers erwiesen. 
[0059] Die erhaltenen Teile, nachfolgend Dl-Sinterlin- 
ge genannt (Direct-Inversion) zeigen bei einer Tempe- 
ratur von 900°C ann§hernd die gleichen geometrischen 
MaBe wie die eingesetzten Braunlinge, wobei die 
SF-Werte durch entsprechende Gas- und ProzeBfuh- 
rung in gewissen Grenzen riBfrei gesteuert werden kon- 
nen. Die optimale ProzeBfuhrung ist dabei von derGeo- 
metrie der Teile (insb'esondere deren spezif ischer Ober- 
flache), der spezifischen Beladung des Ofens und der 
im Of en eingestellten Wasserdampfkonzentration ab- 
hangig, die sich wiederum aus verschiedenen anderen 
ProzeBparametem vyie z.B. Gasdurchsatz und Ofenvo- 
lumen ergibt. Bei entsprechend hoher Beladungsdichte 
werden uberraschehderweise sogar Dl-Sinterlinge er- 
halten, die groBersind als die eingesetzten Braunlinge 
(gefunden wurden Werte bis zu SF=0,89). 
[0060] Das aus den Volumina der ehemaligen Binder- 
bestandteile und dem Umwandlungsschrumpf (Reduk- 
tion von Fe304zu Fe) entstehende Porenvolumen liegt 
im Bereich von 60 bis 70 Vol.%, d.h. die Entfernung des 
Binders und die Umwandlung verlaufen bei entspre- 
chender ProzeBfuhrung unter weitgehendem Beibehalt 
der auBeren Geometrie bei gleichzeitigem Aufbau einer 
hohen , homogen verteilten inneren Porositat. 
[0061] Die so hergestellten Dl-Sinterlinge zeigen 
zwar erwartungsgemaB eine geringe Zugkraft von ca. 
1 0 bis 20 N/mm2 sind jedoch im Hinblick auf die geringe 
Makrodichte von ca. 2,6 g/cm 3 aussichtsreiche Kandi- 
daten in solchen Anwendungen in denen Metallschau- 
me (z.B. HeiBgas-Filter; crash absorber) diskutiert wer- 
den. Diese Metallschaume sind bisher nicht aus Stahl 
sondern verfahrensbedingt lediglich aus solchen Legie- 
rungen zuganglich, die vergleichsweise geringe 
Schmelzpunkte haben. (z.B. Zersetzung von TiHx in A! 
und Zn-Schmelzen) 

Beispiel 4: 

[0062] Die nach Beipiel 3 gefertigten Dl-Sinterlinge 
wurden bei hohen Temperaturen (z.B. 1320 °C uber 1 
Stunde im Vakuum) gesintert. Dabei schrumpften die 
Teile erwartungsgemaB und die Makrodichte erhoht 
sich auf ca. 7 g/cm 3 . Gieichzeitig steigt die erreichbare 
Zugfestigkeit auf ca. 400 N/mm2. 



Erstaunlicherweise gelingt es die Toleranzen der end- 
gesinterten Teile trotz Schrumpffaktoren oberhalb von 
1 ,3 innerhalb vergleichsweise enger Grenzen einzustel- 
len. So ist die Statistik der MaBe mit +/- 0,7 % trotz we- 
5 sentlich hoherem Schrumpf nicht schlechter als die des 
ublichen MIM-Verfahrens. 

Beispiel 5: 

10 [0063] Eine aus Feedstock des Beispiels I gefertigte 
Tablette mit dem Durchmesser 27 mm und der Hohe 25 
mm wurde entbindert und der so erhaltene Braunling 
unter N2/H2 wie in Beispiel 3 beschrieben in einen hoch- 
porosen Dl-Sinterling umgewandelt. (Reaktionszeit 5 

15 Stunden ; T=900°C). Der so erhaltene Dl-Sinterling 
(Dichte 2,74 g/cm 3 ) war gegenuber dem GrCinling prak- 
tisch nicht geschrumpft und hatte einen Durchmesser 
von 26,85 mm und eine Hohe von 25,0. Er wurde in eine 
PreBmatrize (Durchmesser 27 mm eingelegt und mit 

20 Ober- und Unterstempel bei einen vorgegebenen Pres- 
sendruck verpreBt. Der erhalten Formkorper, nachfol- 
gend PDI genannt (Pressed after Direct Inversion) wies 
mit steigendem PreBdruck eine zunehmende Dichte 
auf. 

25 [0064] Dieser PDI wurde anschlieBend im Vakuum 
gesintert (1 0 °C/min ; 1 320 °C uber 1 Stunde; Vakuum). 
[0065] Die Auswertung der so erhaltenen Sinterlinge 
zeigt, eine mit der Dichte des PDI und damrt mit dem 
PreBdruck ansteigende Sinterdichte. Unter Berucksich- 

30 tigung der in der Pulvermetallurgie ublicherweise ange- 
wandten Drucke von max. 6 t/cm 2 , ergibt sich eine 
PreBdichte des PDI von ca. 6,4 g/cm 3 die beim Sintem 
zu einer Enddichte von 7,5 g/cm 3 fuhrt. Bei Anwendung 
hoher Drucke (15 t/cm 2 ) wurde eine Dichte im PDI von 

35 7,14 erhalten, diezu einer Sinterdichte von 7,62fuhrte. 
DieTatsache, daB die experimentell beobachtete Dichte 
auch bei Anwendung hoher PreBdrucke mit 7,62 g/cm 3 
unterhalb der theoretischen Dichte der gebildeten 
FeNi8 Legierung (ca. 7,9 g/cm 3 ) liegt, ist durch geringe 

40 Verunreinigungen des bergmannisch geforderten Aus- 
gangsmaterials (Fe304-Gehalt>99,5%) begrundet ist. 
Diese im Erz enthaltene Gangart ist im Schliff des Sin- 
terlings als Verunreinigungen sichtbar und weist sich in 
der Mikrosonde als Phosphate und Silicate aus. Da der 

45 Durchmesser dieser homogen verteilten Einschliisse 
sehr gering ist, (ublicherweise ca. 1 my, in Ausnahme- 
fallen bis ca. 10 my) beeinfluBt er die Werkstoffeigen- 
schaften nicht. So wurden an Werkstoffproben Zugfe- 
stigkeiten von ca. 650 bis 720 N/mm 2 bei HB-Werten 

so von >200 bestimmt. Dies ist bemerkenswert, da der 
Werkstoff entsprechend seiner Vorgeschichte praktisch 
keinen Kohlenstoff enthalt. Die metallographische Un- 
tersuchung der Teile belegt, daB die metallische Matrix 
des Werkstoffes extrem feinkomig , absolut homogen 

55 und porenfrei ist. 

[0066] Wird der Sinterling anschlieBend unter Auf- 
kohlung gehartet und angelassen, so steigt die Harte 
auf 52 HRC bei einer gleichzeitigen Zunahme der Zug- 
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festigkeit auf > 1000 N/mm 2 . 

[0067] Mit einem synthetischen gefallten Eisen-Oxid 
(handelsubliches Bayferrox ®) wurde erwartungsge- 
maBeine einschluBfreie metallische Matrix erhalten. Im 
Hinblick auf die ohnehin sehr hohen mechariischen Fe- 
stigkeiten, die auf Basis des bergmannisch geforderten 
Oxids erhalten wurden, kann bei dem erfindungsgema- 
Ben Verfahren auf cfen Einsatz hochreiner Ausgangs- 
stoffe jedoch aus Kostengrunden im allgemeinen ver- 
zichtet werden. 

[0068] Die Zahigkeit und Kerbschlagzahigkeit der 
nach Beispiel 5 gefertigten Werkstoffe ist hoch. Selbst 
wenn der beim PDI angewandten PreBdruck nur 2,6 XI 
cm 2 betragt und als Sinterdichte demgemaB nur ca. 
6,95 g/cm 3 erhalten werden, betragt die Zugfestigkeit 
uber 500 N/mm2. Im Unterschied zu konventionellen 
PM-Werkstoffen mit vergleichbarer Dichte uberrascht 
bei diesen Teilen die deutlich hohere Zugfestigkeit und 
die wesentlich geringe Kerbschlagempfindlichkeit, die 
auf das extrem feinkornige Gefuge zuruckzufuhren ist. 
Damit konnen uber das erfindungsgemaBe Verfahren 
auch bei vergleichsweise geringen Drucken Materialei- 
genschaften erzielt werden, die denen unter Anwen- 
dung vergleichbarer PreBdrucke hergestellten konven- 
tionellen PM-Teilen deutlich uberlegen sind. Bei vorge- 
gebener Pressenleistung sind damit nach dem erfin- 
dungsgemaBen Verfahren deutlich groBere Teile her- 
stellbar, als dies bei der klassischen PM moglich ist. 
[0069] Zum Schutz der PreBmatrize hat es sich als 
zweckmaBig erwiesen, den hochporosen Dl vor dem 
Verpressen zumindest teilweise mit einem handetsubli- 
chen 6l zu tranken. Dieses niedrigviscose 6l tritt bei der 
anschlieBenden Verpressung aus der Matrize aus und 
fuhrt zu einer homogeneren Dichteverteilung im 
PreBkorper. Da im Unterschied zur klassischen PreB- 
sintertechnik an dem PreBvorgang des erfindungsge- 
maBen Verfahrens keine Pulver, sondern ein trankbarer 
poroser Formkorper beteiligt sind, kann durch diese ein- 
fache MaBnahme die Standzeit der PreBwerkzeuge er- 
heblich erhoht werden ohne daB es beim nachfolgen- 
den Fullvorgang der Form zur Bildung schmierender 
Pasten kommt. 

[0070] Mit steigender Dichte des PDI (d.h. mit stei- 
genden PreBdriicken) wird die Porositat des Dl-Sinter- 
lings durch Verdichtung in Z-Richtung zunehmend eli- 
miniert. Die nach dem Pressen im Formkorper verblei- 
bende Porositat verschwindet beim Sintem auf End- 
dichte und fuhrt hier zu einem Sinterschrumpf der in er- 
ster Naherung in x-, y- und z-Richtung gleichmaBig auf- 
tritt. Unter Berucksichtigung technisch beherrschbarer 
PreBkrafte (ca.6 t/cm 2 ) wird eine Vorverdichtung auf ca. 
6,4 g/cm 3 erzielt, so daB der verbleibende Sinter- 
schrumpf in x und y Richtung bei ca. 5,5 % (SF=1 ,055) 
liegt. Dieser Wert liegt deutlich unter dem SF-Wert der 
bei gleicher Werkstoffklasse im MIM-Verfahrens zu be- 
riicksichtigen ist (ca. SF(MIM)=1 ,175) Innerhalb vorge- 
gebener Fertigungstoleranzen sind daher nach dem er- 
findungsgemaBen Verfahren deutlich groBere Bauteil- 



geometrien technisch beherrschbar. Die Genauigkeit 
des Verfahrens ist abhangig von der Geometrie des 
Bauteiles und dessen Vorverdichtung vor dem Sintern. 
Bei einer Verpressung auf ca. 6,4 g/cm 3 werden Tole- 
5 ranzen von unter 0,3 % bezogen auf die ZielmaBe pro- 
zeBsicher beherrschbar. Auf zusatzliche Kalibrierschrit- 
te kann daher im allgemeinen verzichtet werden. 

Beispiel 6: 

10 

[0071] In der klassischen PreBsintertechnik ist die 
Verdichtung eines "einhohigen" Formkorpers , d.h. ei- 
ner Geometrie die in Z-Richtung nur eine Hone aufweist 
(z.B. dieTablette des Beispiels 5) einfach. Soli dagegen 

15 ein Teil mit verschiedenen Hohen gefertigt werden, so 
erforderttheoretisch jede Hohe einen eigenen Stempel- 
vortrieb urn ohne Dichtegradienten im betrachteten X.Y 
Bereich eine individuelle Verdichtung in Z-zu ermogli- 
chen. Dieses Problem fuhrt in der klassischen PM bei 

20 mehrhohigen Teilen zu der Notwendigkeit einer Vielzahl 
einzeln anzusteuemder Stempel. Die zugrundeliegen- 
den Pressen und Werkzeuge sind demgemaB sehr auf- 
wendig und entsprechendteuer. Besonders kritisch wird 
es, wenn statt zwei Oder dreihohigen Formteilen Geo- 

25 metrien mit einer kontinuierlichen Anderung der Hohe 
(z.B. einer schragen Kante) oder Hinterschnitten in 
PreBrichtung zu fertigen sind. So sind in der klassischen 
PM solche Geometrien bisher nur mit extrem aufwendi- 
gen Werkzeugen oder uber die mechanische Nachar- 

30 beit entsprechender Rohlinge zu fertigen. 

[0072] Theoretisch ware diese Problematik auch bei 
der Verdichtung des Dl aus Beispiel 5 zu erwarten. 
Uberraschenderweise wurde jedoch gefunden, daB 
dessen hochporose Matrix beim Pressen duktile Eigen- 

35 schaften aufweist und die Fahigkeit besitzt zum Aus- 
gleich von Dichteunterschieden in gewissen Grenzen in 
x und y Richtung Material quer zur PreBrichtung zu ver- 
schieben. Unter Ausnutzung dieses duktilen Verhaltens 
wurde mit einer einfachen 2-teiligen PreBform aus 

40 Ober- und Unterstempel bei einem PreBdruck von 6 to/ 
cm 2 ein schragverzahntes Kegelzahnrad mit Modul 
0,76 und einem Durchmesser von D=53 mm gefertigt. 
Trotz unterschiedlicher Hohen (2 mm an der AuBenkan- 
te, 6 mm im Zentrum) wurde uber den gesamten Quer- 

45 schnitt des gesinterten Zahnrades (1 320°C ; 1 h ; Vaku- 
um) eine Dichte von 7,48 g/cm 3 erhalten. Die Oberfla- 
chenharte betrug einheitiich 209 bis 21 2 HB1 87/2,5. Die 
Streuung des Durchmessers im gesinterten Zahnrad 
war mit +/- 0,06 mm sehr gering. 

50 

Beispiel 7 

[0073] Dieses FlieBverhalten in Kombination mit der 
Tatsache, daB im Unterschied zur klassischen PreBsin- 
55 tertechnik bei dem vorliegenden Verfahren kein Pulver- 
haufen, sondern ein homogener, geometrisch eng de- 
finierter Formkorper in die PreBform eingelegt wird, er- 
laubt es, innerhalb gewisser Grenzen die Formtrenn- 
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ebenedes PreBwerkzeuges gegenuberder AuBenkan- 
te des Bauteils zuruckzusetzen. Betrachtet man ein urn- 
laufend verzahntes Zahnrad, so verlauft in der klassi- 
schen PreBsintertechnik die Formtrennung zwangslau- 
fig an der AuBenkante des Bauteils, mit der Folge, daB 5 
dieses Zahnrad als PM-Teil oftmals eine unzulassige 
scharfe Gratbildung an der Laufflanke aufweist, die zu- 
dem unzulassig hohe Punktkrafte ins Bauteil einleitet. 
Bei dem vorliegenden Verfahren kann dies in einfacher 
Weise dadurch vermieden werden, daB die Trennung 
der PreBstempel nicht auf der Zahnkante verlauft, son- 
dern einige 1 /1 0 mm in das Bauteil eingezogen wird. Die 
Zahnkante selber kann nun verrundet ausgebildet wer- 
den. Trotz des dadurch in PreBrichtung entstehen Hin- 
terschnittes verdichtet sich infolge duktilen Querflusses 
auch die im Hinterschnitt liegende Teilkontur und es er- 
geben sich bei richtiger Auslegung keine nennenswer- 
tem Dichte- und Festigkeitsunterschiede im gesinterten 
Bauteil. Die Entformung des PreBlings erfolgt uber eine 
zweite beim PreBvorgang geschlossene Trennebene in 
der PreBmatrize. 

Beispiel 8 

[0074] Das in Beispiel 7 angesprochene duktile 
FlieBverhaltens ermoglicht es, innerhalb gewisser 
Grenzen, in der PreBmatrize auch solche Formkonturen 
mit Material zu fullen, deren betrachtete Teilkontur in 
dem in die Form eingelegten porosen Formkorper nicht 
vorgebildetsind. D.h: derporose Formkorper muB nicht 
zwangslaufig die in PreBrichtung expandierte Form des 
verpreBten Korpers barstellen. 
[0075] Damit ergeben sich gegenuber der klassi- 
schen PreBsintertechnik deutlich erweiterte Formge- 
bungsmoglichkeiten So lassen sich unter Ausnutzung 
dieses FlieBverhaltens in einfachster Weise form- 
schlussiger Verbindungen zwischen zwei Werkstucken 
herstellen. 

[0076] Dazu wird ein in Analogie zu Beispiel 5 herge- 
stellter PDI (Einlegeteil A, PreBdichte 6,4 g/cm 3 ) gefer- 
tigt und als Einlegeteil in eine PreBmatrize eingesetzt. 
Auf diesen PDI wird anschlieBend ein nach Beispiel 3 
gefertigter poroser Dl aufgesetzt und unter Ausnutzung 
des duktilen FlieBverhaltens quer zur PreBrichtung 
formschlussig mit Einlegeteil A verpreBt Die beiden 
preBtechnisch verbundenen Telle werden nun gemein- 
sam gesintert. Da beide Teilgeometrien (eine gleiche 
Vorverdichtung vorausgesetzt) beim Sintern identisch 
schrumpfen ist der Teileverbund starr, wobei die ur- 
sprunglicheTrennstelle aufgrundder hohen Vorverdich- 
tung und der hohen Sinteraktivitat derfeinstteiligen Pul- 
ver beim Sintern ausheilt. Dies erweitert die Palette der 
technischen Moglichkeiten deutlich, da in der klassi- 
schen PreBsintertechnik die bei groBeren Bauteilen 
zwangslaufig benotigten hohen PreBkrafte, die zugang- 
liche TeilegroBe auf ca. 1 00 cm 2 (projizierte PreBflache) 
beschranken. Eine sequentielle Verpressung ist in der 
klassischen PM nicht moglich, damiteinanderverpreBte 



Flachen keinen nennenswerten Sinterverbund einge- 
hen und eine homogenen Fuilung des PreBwerkzeuges 
mit Pulverpartikeln urn eingelegte Konturen herum im 
allgemeinen nicht moglich ist 

[0077] Dabei ist es vorteilhaft Teile mit einer hohen 
Raumerfullung oder Teile mit Durchbriichen in zueinan- 
der senkrecht stehenden Ebenen so aufbauen zu kon- 
nen, daB die zu verpressenden Einzelgeometrien je- 
weils preBtechnisch optimal aufgebaut sind. Das Kon- 
zept eroffnet daruber hinaus einen unkomplizierten Zu- 
gang zu Verbundteilen aus unterschiedlichen Werkstof- 
fen, sofern fur beide Werkstoffe ein in den Sinterpara- 
metern uberlappendes Regime gefunden werden kann. 

Beispiel 9 

[0078] Wie in Beispiel 8 dargestellt, sind PDI und po- 
roser Formkorper Dl nicht zwangslaufig geometrisch 
ahnliche, lediglich in z-Achse gestauchte Korper. Da die 
duktilen FlieBeigenschaften des Di ein Verschieben von 
Material querzur PreBrichtung erlauben , ist es moglich, 
geometrisch komplexe Formen mit flieBenden Uber- 
gangen (Multihohen-Teile) in einfach aufgebauten 
PreBformen dadurch zu fertigen, daB ein in der Grund- 
geometrie identischer poroser Formkorper im hinteren 
Schaft stempelformig urn das bei der Verpressung be- 
notigte Zusatzvolumen verlangert wird. Dabei ist das 
Zusatzvolumen so auszulegen, daB es das zur Verdich- 
tung benotigte Material der Zielgeometrie speichert. Ei- 
ne ungestorte Verdichtung angenommen (d.h. hier z.B. 
6,4 g/cm 3 bei 6 to/cm 2 ) ware dies im Fall des in Beispiel 
3 beschriebenen Dl (2,54 g/cm 3 ) theoretisch das ca. 
2,52-fache des zu verdichtenden Zielvolumens. 
[0079] Dieses Vorgehen fuhrt insbesondere dann zu 
relativ einfach aufgebauten PreBformen, wenn in einem 
betrachteten Bauteil neben geometrisch einfach zu ver- 
dichtenden (z.B. einhohigen) Untergeometrien zusatz- 
lich filigrane Multihohen-Konturen vorliegen. 
[0080] Die Anwendung dieses Prinzips ermoglicht ei- 
ne hohe Flexibilitat zur Fertigung geometrisch ahnlicher 
Teile, da in einfacher weise ein zunachst noch geome- 
trisch undifferenziertes Massenteil (z.B. ein nach Bei- 
spiel 3 gefertigter Schliisselrohling) im einem nachfol- 
genden PreBschritt mittels eines codiert einstellbaren 
PreBWerkzeug in eine teilspezifische Endkontur uber- 
fuhrt werden kann. 

[0081] Obwohl bei kompiexeren geometrlschen 
Strukturen die durch Querverdichtung erzielte Dichte im 
PDI naturgemaB nicht die Homogenitat erreicht, die bei 
Verdichtung einer geometrisch einfachen Tablette er- 
zielt, werden kann, werden aufgrund der ausgezeichne- 
ten Werkstoffeigenschaften auch in solchen Bereich die 
beim Pressen nicht voilstandig verdichtet werden nach 
dem Sintern sehrguteZugfestigkeiten und Kerbschlag- 
werte beobachtet. So genugt in einem kritisch zu ver- 
dichtenden Teilbereich bereits die vergleichsweise ge- 
ringe Vorverdichtung auf ca. 5 g/cm 3 urn bei dem in vor- 
liegendem Beispielen angesetzten Werkstoff FeNi8 
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auch in diesemTeilbereich nach dem Sintern eine Dich- 
te von 6,9 g zu erzielen. Dies fuhrt nach dem Sintern zu 
einerZugfestigkeiten von ca. 500 N/mm 2 . 
[0082] Insgesamt bietet das Verfahren bei vergleich- 
baren Werkstoff eigenschaften gegenuber dem konven- 5 
tionellen MetallpulverspritzguB einen deutlichen Wett- 
bewerbsvorteil. Die geringen Rohstoffkosten und der 
deutlich geringere Sinterschrumpf erlauben dabei die 
Fertigung weit auskragender Geometrien die beim Sin- 
tern klassischer MIM-Teile nicht beherrschbar sind. So 
ist es moglich uber eine Unterfutterung mit Stutzgeome- 
trien, diese auskragende Teilstrukturen beim Sintern zu 
stabilisieren und diese Stutzgeruste nachtraglich me- 
chanisch zu entfernen. Dieses Konzept ist beim klassi- 
schen MIM-Verfahren aufgrund der prohibitiv hohen 
Rohstoffkosten im aligemeinen unwirtschaftlich. 
[0083] Wie in den Beispielen 5 ff ausgefuhrt, mussen 
die porosen Formkorper zum Verpressen in eine Form 
eingelegt werden. Urn die Kosten dieses zusatzlichen 
Schrittes zu minimieren sind Zykluszeiten von wenigen 
Sekunden erforderlich. Der PreBvorgang selber liegt 
dabei im aligemeinen im Bereich unter 1 sec und erfor- 
dert keine Haltezeit. Qergeschwindigkeitsbestimmende 
Schritt liegt daher in der Zufuhrung der Teile zur 
PreBform, die zur Minimierung der Kosten automatisiert 
erfolgen sollte. Aufgrund der hohen Stabilitat der poro- 
sen Formkorper ist dies problemlos moglich, sofem die- 
se innerhalb relativ enger Toleranzen gefertigt und da- 
mit ohne Toleranzprobleme in die vorgegebene PreBka- 
vitat eingelegt werden konnen. 
[0084] Bei einfachen Bauteilgeometrien ist dies pro- 
blemlos moglich, da beim Einlegen eines untermaBigen 
Formkorpers zwar ein Spalt zwischen PreBform und 
Formkorper verb I eibt, sich dieserjedoch beim Pressen 
durch Querverschiebung des Materials fullt Ebenso ist 
ein gewisses UbermaB eriaubt, wenn die PreBform eine 
Einfuhrungsschrage : aufweist und so ein stumpfes Ab- 
scheren von Material an der Formkante vermieden wird. 
[0085] Kritischer wird es jedoch, wenn beim Einlegen 
der Formkorper StichmaBe einzuhalten sind, da das 
hochporose Material zwar problemlos Druckkrafte aber 
mit ca. 1 0 bis 20 N/mm 2 nur in sehr geringem MaBe Zug- 
krafte aufnehmen kann. Soli beispielsweise ein Form- 
korper in der Geometrie einer M 8" verpreBt werden, so 
muB dieser beim Einlegen in die PreBform auf zwei ste- 
hende Zapfen aufgesetzt werden. Ist die Abweichung 
vom SollmaB dabei so, daB auf das Teil beim Auffadeln 
eine Zugspannung ausgeubt wird (im betrachteten Fall 
ware die porose "8" also zu klein ausgefallen) , reiBt das 
Teil, wobei sich die gebildeten Bruchpforten voneinan- 
der entfernen. Ist im Umfeld dieser Bruchpforten teile- 
spezifisch genugend Material vorhanden, so heilen die- 
se Bruchpforten beim Verpressen aus, da aufgrund des 
duktilen FlieBverhaltens aus den ubrigen Partien des 
Teiles Material nachflieBt. Aufgrund der hohen Sinter- 
aktivitat ist nach dem Sintern das Material homogen und 
besitzt auch an der ausgeheilten Bruchpf orte die gleiche 
hohe Zugfestigkeit wie die ubrige Matrix. 



[0086] Ist der Materialquerschnitt am Knotenpunkt 
der 0 8" jedoch gering, so reicht das duktile FlieBverhal- 
ten nicht aus urn das zwischen den Bruchpforten feh- 
lende Material durch die benachbarten geringen 
FlieBquerschnitte senkrecht zum eigentlichen Druck- 
gradienten zu transportieren. In diesem Fall verbleibt 
auch nach dem Sintern eine Bauteilschadigung. 
[0087] Aus den genannten Grunden ist bei den mei- 
sten Bauteilen in x/y die Einhaltung relativ enger Tole- 
ranzen des porosen Formkorpers notwenig. Als Gro- 
Benordnung kann hier eine Abweichung von +/-1 ,5% 
angesetzt werden. 

Da die Reduktion der oxidischen Bauteilmatrix eine Dif- 
fusion der reduzierenden Gase (z.B. H2) in die Bauteil- 
tiefe erfordert, so fuhrt dies beim Verwenden von reinem 
Wasserstoff dazu, daB filigrane Teilgeometrien bereits 
vollstandig umgewandelt sind, wahrend Teilgeometrien 
mit hohen Wandstarken in der Mitte noch nennenswerte 
Oxidanteile enthalten. Diese Diffusionsfront zwischen 
Metailoxid und durchreduzierter metallischen Matrix ist 
oftmals mit bioBem Auge klar zu erkennen. Wie in Bei- 
spiel 1 und 2 ausgefuhrt, besitzt das vollstandig redu- 
zierte Material auch unterhalb der ublichen Sintertem- 
peraturen bereits eine gewisse Sinteraktivitat. Dies fuhrt 
dazu, daB filigrane Teilgeometrien dazu neigen bereits 
erhebliche zu schrumpfen, wahrend das Material in 
kompakteren Teilgeometrien noch keinen vollstandigen 
Umsatz zeigt. Umfangreiche Versuche haben gezeigt, 
daB es bei kritischen Bauteilen d.h. solchen mit wech- 
selnden Wandstarken und einzuhaltenden StichmaBen 
unter Verwendung von reinem Wasserstoff schwierig 
ist, ProzeBparameter zu finden die eine befriedigende 
ProzeBstatistik der Abmessungen d.h. einheitliche re- 
produzierbare SF-Werte uber das ganze Bauteil zu ga- 
rantieren. Das Problem verstarkt sich noch, wenn bei 
technisch relevanten ChargengroBe zu den genannten 
Problemen noch Inhomogenitaten in der Gasfuhrung 
technischer Apparate kommen, so daB sich auch uber 
die betrachtete Gesamtcharge unterschiedliche 
SF-Werte ergeben. 

[0088] Durch Zumischen von grobem verdusten Pul- 
ver zur Feedstockmischung kann hier oftmals die Sin- 
teraktivitat so herabgesetzt werden , daB auch die er- 
wahnten dunnwandigen Geometrien nicht unzulassig 
schrumpfen, jedoch geht dies im aligemeinen mit einer 
Verschlechterung der Werkstoff eigenschaften und einer 
Erhohung des PreBdruckes einher. 

Beipiel 10 

[0089] 29 Teile eines aus Feedstock des Beispiels I 
gefertigten Braunlings mit einem Griinlingsgewicht von 
10,5 g einem Durchmesser DX=25,42; DY = 25,42 und 
der Hohe H=1 2,96 wurden in einem gasdichten Of en mit 
Gasumwalzung und Abgasfackel auf einem Lochblech 
liegend mit 20 °C / min auf 900°C erhitzt und anschlie- 
Bend von unten durchstromt bei dieser Temperatur mit 
0,6 Nm3 H2 / h reduziert. 
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Nach einer Reaktionszeit von 2 Stunden hatte sich das 
Gewicht der Teile durch Reduktion des Oxides auf 7,1 
g verringert. Die Teile hatten ein hell grau metallisches 
Aussehen und waren im Bereich der dunnwandigen Au- 
Benbogen (Wandstarke 1,1 * 0,9 mm) urn den Faktor 5 
1 ,05 bis 1 ,09 ; im dickwandigen Zentrum dagegen nur 
urn SF=0,98 bis 1,015 geschrumpft. Beim manuellen 
Einlegen dieser Teile in die PreBform rissen die diinnen 
AuBenbogen. In den so gepreBten Bauteilen waren ein- 
deutig Haarrisse zu sehen, die im Funktionstest der an- m> 
schlieBend gesinterten Teile zum Bauteilversagen fuhr- 
ten. 

[0090] Bei identischer Anordnung wurden die 29 Teile 
in einem zweiten Versuch statt mit H2/N2 mit 0,6 Nm3/h 
eines Gasgemisches aus CO/H2/CH4 (30/65/5-Vol.% ) « 
durchstromt. Nach einer Reaktionszeit von 2 Stunden 
hatte sich das Gewicht der Teile durch Reduktion des 
Oxides auf 7,2 bis 7|4 g verringert. Die Teile hatten ein 
dunkelgrau metallisches Aussehen und waren in X und 
Y einheitlich urn den Faktor 0,985 bis 1,015 % ge- 20 
schrumpft. Auf der Qberflache einiger Teile waren ins- 
besondere im Bereich von Kanten und dunnwandigen 
Geometrien Kohlenstoffablagerungen zu sehen, die auf 
einen Bouduard-Zerfall des CO an derfrisch gebildeten 
Eisenoberfiache zuruckzufuhren sind. Glelchzeitig wa- 25 
ren diese dunnwandigen Geometrien von 25,42 mm auf 
26,4 mm aufgequollen. 

Beispiel 11: 

30 

[0091] Der Versuch aus Beispiel 10 wurde zur Unter- 
druckung des Bouduard-Zerfalls unter Zusatz von 5 Vol. 
% NH3 wiederholt, wobei gleichzeitig dem System zur 
Erhohung des O : C Anteiles Wasserzugegeben wurde. 
Die Teile zeigten keinerlei Kohlstoffablagerungen bei ei- 35 
nem SF-Wert von 0,975 bis 1 ,02 

Beispiel 12: 

[0092] 150 Teile des in Beispiel 7 beschriebenen *o 
Braunlings wurden in einem gasdichten Umluftofen un- 
ter Einspeisung von 20 I N2/min auf 900°C erhitzt. In 
diesen Ofen wurde anschlieBend 2 Stunden lang 500g/ 
h einer ammoniakalischen Ethanol-Losung zudosiert 
(870 g 96- Ethanol mit 130 g 25-%-iger wassriger 45 
NH3-L6sung). Die austretenden Gase wurden abgefak- 
kelt. Nach 2 Stunden wurde im N2-Strom abgekuhlt. Die 
Teile waren metallischgrau und zeigten ein einheitliches 
Gewicht von 7,15 bis 7,35 g. Die Teile wiesen an der 
Oberflache keinerlei sichtbare Kohlenstoffablagerun- so 
gen auf. Der Schrumpf der Teile lag uber das gesamte 
Teil einheitlichen bei SF=0,97 bis 1,02 bei einem Aus- 
schuB von 2,7% Die MaBe der Teile entsprachen damit 
innerhalb einer Streubreite von +/ 0,4 -0,2 mm denen 
des ursprunglich eingesetzten Braunlings. Die Teile ss 
konnten der PreBform automatisiert zugefuhrt werden. 
Nach dem Sintern dieser Teile bei 1280°C im Vakuum 
wurde bei einigen Teilen ein unzulassig hoher C-Gehalt 



festgestellt, der zu partiellen Anschmelzungen fuhrte. 
Beispiel 13: 

[0093] 300 Teile des in Beispiel 7 beschriebenen 
Braunlings wurden in einem gasdichten Umluftofen un- 
ter Einspeisung von 20 I N2/min auf 900°C erhitzt. In 
diesen Ofen wurde anschlieBend 1 Stunden lang 1,1 
Kg/h einer ammoniakalischen EthanolLdsung zudosiert 
(870 g 96%-iges Ethanol mit 130 g 25-%-iger wassriger 
NH3-L6sung). Die austretenden Gase wurden abgefak- 
kelt. Nach 1 Stunde wurde weitere 2 Stunden unter 
Wasserstoff (2 m 3 /h reduziert. AnschlieBend wurde im 
N2-Strom abgekuhlt. Die Teile waren metallisch grau 
und zeigten ein einheitliches Gewicht von 7,12 g. Sie 
wiesen einen C-Gehalt von ca. 0,75 % auf und hatten 
uber das gesamte Teil einen einheitlichen Schrumpf von 
0,99 bis 1,01. 

[0094] Die porosen Teile wurden mit einem kommer- 
ziell erhaltlichen Mineralol getrankt und anschlieBend in 
einer PreBform unter Anwendung eines Druckes von 28 
to verpreBt. Die erhaltenen PreBlinge wiesen eine Ma- 
krodichte von 6,3 bis 6,4 g/cm3 bei einer Mikrodichte 
von 7,55 g/cm 3 auf. Das Sintern dieser Teile erfolgte bei 
1280°C unter Wasserstoff (7,5 °C/min ; 1 Stunde Halte- 
zeit bei Maximaltemperatur). Die Teile hatten nach dem 
Sintern ein Gewicht von einheitlich 6,98 g, eine Makro- 
dichte von 7,5 g/cm 3 und waren unter Schlageinwirkung 
duktil verformbar. Nach Harten und Aniassen der Teile 
bei 940°C (HRC=52) wiesen sie unter definierten Test- 
bedingungen eine Zugfestigkeit von 2,2 kN auf, die im 
betrachteten Bauteil rechnerisch einer Zugfestigkeit von 
ca. 1100 N/mm2 entsprach. Die Streuung der MaBe in 
Durchmesser und Hone lag mit 24,2 +/-0.08 innerhalb 
einer engen Toleranz. 

Beispiel 14: 

[0095] Die Teile wurden analog zu Beispiel 13 gefer- 
tigt, jedoch wurden die porosen Formkorper nach erfolg- 
ter Umwandlung mit einer konzentrierten ammoniakali- 
schen Cu[(NH 3 )] 4 2 * Losung infiltriert und unter Wasser- 
stoff bei 900°C im Bandofen (Verweilzeit insgesamt 1 ,5 
h) auf Cu° reduziert. Die Teile zeigten eine Kupferfarbe 
auf metallisch grauer Matrix, die sich homogen ins Teil 
hinein fortsetzte. Diese Teile wurden wie in Beispiel 13 
ausgefuhrt gepreBt , gesintert, gehartet und angelas- 
sen. Im Vergleich lag die Zugfestigkeit ca. 10% hoher 
als die der Vergleichsteile aus Beispiel 12 ohne Cu-ln- 
filtration. 



Patents nsprCiche 

1 . Verfahren zur Hersteliung eines plastisch verform- 
baren Metallkorpers definierter Geometrie durch 
Vermischen von Metallverbindungspartikeln mit ei- 
nem Binder und Verpressen zu Formteilen, wonach 
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man den Binder entfemt und die Metallverbindung 
durch Begasen mit einem reduktiven Gas bei hohe- 
ren Temperaturen zum Metall reduziert, wobei man 
die Reduktion bei Temperaturen unterhalb der Sin- 
tertemperatur der reduzierten Metallverbindung 
durchfuhrt, wobei man eine Binderrnischung aus ei- 
nerentfernbaren, z. B. loslichen und einerstabilen, 
z. B. unloslichen, Komponente verwendet, die ent- 
fembare Komponente, z. B. mit Hilfe eines L6- 
sungsmittels, herauslost, anschlieBend den Form- 
korper in oxidierender Atmosphare mit einer Tem- 
peratur von zwischen 550° C und 950° C beauf- 
schlagt und dadurch den stabilen Binderanteil in 
gasfdrmige Abbauprodukte uberfuhrt und aus der 
Matrix entfernt, diesen in kohlenstoffhaltiger Atmo- 
sphare vorreduziert und anschlieBend mit wasser- 
stoffhaltigem Gas nach reduziert. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass man den Formkorper mit einer nie- 
dermolekularen organischen Verbindung, z. B. ei- 
nem niederen Alkohol, vorzugsweise in Gegenwart 
von Ammoniak bei Temperaturen oberhalb des 
Bouduardzerfalls vorreduziert. 

3. Verfahren nach Anspruch 1 Oder 2, dadurch ge- 
kennzelchnet, dass man bei der Reduktion mit 
Wasserstoff diese am Ende der hierbei auftreten- 
den Wasserbildung abbricht. 

4. Verfahren nach einem der Anspruche 1 - 3, da- 
durch gekennzeichnet, dass man die reduzierten 
Formkorper zu Endprodukten verpresst. 

5. Verfahren nach Anspruch 4, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass man die verpressten Formkorper 
auf Sintertemperatur erwarmt. 

6. Verfahren nach einem der Anspruche 1 - 5, da- 
durch gekennzeichnet, dass derdurch Reduktion 
erzeugte porose Formkorper nach erfolgter Reduk- 
tion der Metallverbindungen direkt gesintert wird. 

7. Verfahren nach Anspruch 4, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass der zu verpressende Korper nicht 
der urn die Volumenkontraktion des Pressvorgan- 
ges korrigierten Zielgeometrie des zu sinternden 
Presslings entspricht, indem die Volumenverdich- 
tung durch duktiles Fliessen der porosen Matrix 
quer zur Pressrichtung erfolgt. 

8. Verfahren nach Anspruch 4 und 7, dadurch ge- 
kennzeichnet, dass beim Pressvorgang ein 
Schmiermittel z. B. Mineralol oder Stearate zuge- 
setzt wird bzw. der porose Formkorper vordem Ver- 
pressen zumindest teilweise mit einem solchen 
Schmiermittel getrankt wird. 



9. Verfahren nach einem der Anspruche 1-8, da- 
durch gekennzeichnet, dass die durch Reduktion 
der Metallkomponente erzeugte porose Zwischen- 
stufe oder deren zugehoriger Braunling mit dem 
5 Kation einer reduzierbaren Metallverbindung z. B. 
einer Cu[(NH 3 )]4 2 - Losung infiltriert wird. 



Claims 

w 

1 . A process for producing a ductile metal body of de- 
fined geometry, by mixing metal compound contain- 
ing particles with a binder, moulding this feedstock 
to shaped parts, removing the binder thereafter and 

15 reducing the metal compound containing body with 
a reducing gas to metal at higher temperatures 
which are below the sintering temperature of the re- 
duced metal compound whereby a binder mixing is 
used containing a removable e. g. soluble com- 

20 pound together with a stabile e. g. insoluble com- 
pound taking off the removable fraction of the binder 
by solvent extraction and treating the body thereby 
obtained in an oxidizing atmosphere at tempera- 
tures of for instance between 550 and 1050°C 

25 whereby the stable part of the binder mixture is de- 
composed to gaseous compounds and removed 
from the matrix with pre-reduction of the body under 
carbon containing atmosphere and subsequent fi- 
nal reduction by means of hydrogen containing gas. 

30 

2. Process according to claim 1 characterized by pre- 
reduction of the shaped parts with a low molecular 
organic compound, e. g. a low chain alcohol, pref- 
erably in the presence of ammonia at temperatures 

35 above the decomposition point according to the 
Bouduard-reaction. 

3. The process of claim 1 or 2 characterized by stop- 
ping the reduction at the end of formation of water 

40 hereby caused. 

4. The process of claim 1 to 3 characterized by the 

fact that the reduced body is compressed to final 
parts. 

45 

5. The process of claim 4 characterized by the fact 
that the compressed body is heated up to sintering 
temperature. 

so 6. The process of claim 1 to 4 characterized by the 
fact that the porous body obtained from reduction 
is sintered directly to final parts. 

7. The process of claim 6 characterized by the fact 
55 that the porous body to be compressed does not 
represent the expanded version of the shape of the 
compressed part to be sintered, by making use of 
the ductile flow behaviour in the way that the mate- 
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rial of the porous matrix is partly forced to flow per- 
pendicular to the press direction. 

8. The process of claim 4 and 7 characterized by the 
fact that a lubricant such as mineral oil or a stearate 5 
is added during the compression of the porous body 

or that the porous body is at least partly infiltrated 
by such a lubricant before pressing. 

9. The process of claim 1 to 8 characterized by the io 

fact that the porous body received after reduction 
of the metal compound or the brown part itself is 
infiltrated with a reducible cation such as 
Cu[(NH 3 )] 4 2+ -solution. 



ce qu'on porte les corps moules comprimes a la 
temperature pour le frittage. 

6. Proc6d6 selon Tune des revendications 1 - 5, ca- 
racterise en ce que le corps mouie poreux obtenu 
par reduction est f ritte directement une f ois les com- 
poses metalliques reduits. 

7. Procede selon la revendication 4, caracterise en 
ce que le corps a comprimer ne correspond pas a 
la geom6trie visee de la piece mouiee a fritter, cor- 
rigee de la contraction de volume du cycle de com- 
pression, de la piece mouiee, la densification de vo- 
lume se faisant par fluage ductile de la matrice po- 
reuse transversal erne nt au sens de compression. 



Revendications 8. 

1 . Procede de fabrication d'un corps metallique pias- 

tiquement def ormable de geometrie definie par me-* *\*o ^ 
lange de particujes decompose metallique avecun > \ 
liant et compression de maniere a obtenir des pie- j 
ces moulees, suite a quoi on extrait le liant "et on 
reduit le compose metallique en metal par gazage 9. 
avec un gaz reducteur a des temperatures plus eie-* 
v6es, procede dans lequel on realise la reduction a' 
des temperatures inferieures a la temperature pour 
le frittage du compose metallique reduit, on utilise 
un melange de liant constitue d'un composant ex- 
tractive, p.ex. soluble, et d'un composant stable, p. 
ex. insoluble, on separe le composant extractive, 
p.ex. a I'aide d'un solvant, puis on soumet le corps 
mouie, sous atmosphere oxydante, a une tempera- 
ture comprise entre 550°C et 950°C de maniere a 
transformer la part de liant stable en produits de de- 
gradation gazeux et a reiiminer de la matrice, on 
procede a une prereduction de celui-ci en atmos- 
phere carbon6e puis a une postreduction avec un 
gaz hydrogene. 



Procede selon la revendication 1 , caracterise en 
ce qu'on realise la prereduction du corps mouie 
avec un compose organique de faible poids moie- 
culaire, par exemple un alcool de faible poids, de 
preference en presence d'ammoniac a des tempe- 
ratures au-dessus de la decomposition de Bou- 
duard. 
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Procede selon les revendications 4 et 7, caracteri- 
se en ce qu'on ajoute un lubrifiant durant ie cycle 
de compression, p.ex. de I'huile minerale ou des 
stearates, ou on impregne le corps mouie poreux 
au moins en partie d'un tel lubrifiant avant la com- 
pression. 

Proc6d6 selon Tune des revendications 1 - 8, ca- 
racterise en ce que l'6tat intermedial re obtenu par 
reduction du composant metallique ou I'ebauche 
correspondante de celui-ci se voit infiltrer le cation 
d'un compose metallique r6ductible, p. ex. d'une so- 
lution Cu[(NH 3 )] 4 2\ 



3. Procede selon la revendication 1 ou 2, caracterise 
en ce que lors de la reduction a I'hydrogene, on so 
stoppe celle-ci a la fin de la formation d'eau se pro- 
duisant durant cette reduction. 



4. Procede selon I'une des revendications 1 - 3, ca- 
racterise en ce qu'on comprime les corps mouies 55 
reduits de maniere a obtenir des produits finis. 

5. Procede selon la revendication 4, caracterise en 
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